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(57) Abstract 

The invention relates to new legcneratable filtration adjuvants which are usable for die filtration of liquids, paiticulaily beer at the 
end of the secondary fenncnution storage, characterized in that tiiey comprise synthetic or natural incompressible polymer grains or natural 
incompressible grains having a sphericity coefficient varying between 0.6 and 0.9 approximately. 
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LMnvenrion se rapporte k de nouveaux adjuvants de filtration r6g6n^rables. utilisables pour la filtration de liquide. notamment de biire 
fin de gaidc qui se caract6risent en ce qu'ils comprennent des grains polym6riqucs synth6tiques ou naturds incompressiUes ou des grains 
incomprcssibles naturels poss6dant un coefficient de sph6ricit6 variant cntrc environ 0,6 ct environ 0,9. 
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Adjuvants de filtration, supports de filtration, procede de filtration les 
llsant et procede de regeneVatlon desdlts adjuvants. 



La presente inveniion se rapporte a de nouveaux adjuvants de 
5 filtration, utilisables dans la filtration de liquides, notamment de biere fin de 
garde. EUe se rapporte egalement a un nouveau procede de filtration utilisant 
lesdits nouveaux adjuvants de filtration. EUe conceme enfin un nouveau proc6de 
de regeneration in situ desdits adjuvants de filtration ainsi que de nouveaux 
supports de filtration. 

10 

Les adjuvants de filtration constituent des substances utilisees dans les 
separations solide • liquide avec formation d'un depot sur un tamis ou un support, 
soit seules, soit en melange avec les substances retenir et assurent par une action 
principalement mecanique, I'efBcacite de la separation. 

15 

Plusieurs types d'adjuvants de filtration peuvent etre differencies selon 

leurs constituants principaux. 

Le type tfadjuvant le plus fircquemment utilise en brasserie est le 
kieselguhr, compose principalement de diatomees calcinfies. 

20 

D'autres types d'adjuvants comprennent notamment les perlites issues 
de roche volcanique, Tamidon, la cellulose ainsi que les matieres synthetiques 
polymeriques fibreuses. 

25 Ces differents adjuvants forment, pendant la filtration, un milieu 

poreux captant les impuretes a eliminer et facilitent Tecoulement de la phase 
liquide, 

Les adjuvants decrits dans ce qui precede peuvent etre utilises soit 
30 dans la technique dite en precouche, soit dans la technique dite d'alluvionnage. 



COPIE DE CONFIRMATION 
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Un secteur industriel dans lequel les adjuvants de filtration sont 
utilises est le domaine de la brasserie. 

En effet. la grande majorite des bieres mises sur le marchd doivent 
presenter une couleur brillante et etre exemptes de micro-organismes. Pour le 
brasseur. ces exigences sont generalement respectees lorsque la biere possede une 
valeur de clartd E.B.C. (European Brewing Convention) inferieure a 0,5" EBC et 
une teneur en micro-organismes infeiieure a 5 levuies par litre. 

Les valeurs de clarte E.B.C. et leur appreciation sont ddfinies dans la 
publication : Analytica-E.B.C.. 4eme Ed. 1987, Revue de la Brasserie et des 
Boissons Ed., Zurich. 



Jusqu'a present, le precede le plus economique et le plus efficace pour 
atteindre ces valeurs consistc k utiKser un adjuvant de filtration dans le processus 
de fabrication de la biere. 



En effet, la biere. apres sa maturation dans des reservoirs de garde 
doit etre clarifiee et fUtree prealablement a son conditionnement pour eliminer un' 
certain nombre d'impuret&, en particulier un trouble colloidal ainsi que des 
levures. Apres filtration. la biere presents alors une couleur brillante et une 
stabilite suffisante pour sa conservation. 

La filtration avec adjuvant de la biere est generalement realises en 
utilisant rune des deux techniques suivantes, a savoir la filtration sur masse ou la 
filtration en alluvionnage. cette demiere necessitant la foimation d'une precouche 
prealable. 
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La filtration en alluvionnage, de loin la plus couranunent utilisee, 
consiste a deposer sur le milieu filtrant et prealablement a la filtration proprement 
dite, une premiere precouche de Tadjuvant de filtration d'une taille grossiere pour 
prot^ger le support de filtration (par exemple des filtres a h-ougies ou des filtres- 
5 plans) d'une part et faciliter le dcbatissage du filtre apres filtration et le nettoyage 
du support de filtration d'autre part. Frequemment, une seconde precouche de 
Tadjuvant d'une taille similaire i celle utilisee pour Talluvionnage est deposee pour 
aider a Tobtention tfun filtrat clair des le debut du cycle de filtration. 

10 En alluvionnage, I'adjuvant est melange a la biere avant la filtration 

pour former une suspension. Cette suspension forme lors de la filtration un gateau 
mixte contenant a la fois des impuretes et Fadjuvant 

Lorsque le cycle de filtration est termine, le gateau ^adjuvant 
15 renfermant les impuretes retenues, notamment les levures, est elimine par 
debatissage sous la fonne d'une suspension epaisse, communement appelee 
bourbe. 

Dans le cas ou la filtration est realisee en utilisant des filtres k bougies, 
20 le debatissage est generalement realise en envoyant k contre-sens dans le milieu 
filtrant une emulsion gaz-eau sous pression qui decoUe le gateau dudit milieu 
filtrant et le fait tomber dans le fond de la cuve de filtration ou il est recueilli. 

Dans le cas ou la filtration est realisee en utilisant des filtres a plateaux 
25 horizontaux, le gateau est elimine par la force centrifuge creee par la rotation des 
elements filtrants. 

Dans la filtration sur masse, I'adjuvant est depose directement sur le 
support filtrant avant la filtration de la biere. 

30 
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L'utilisation d'adjuvants de filtration, en paniculier de kieselguhr 
presents cependant un certain nombre d'inconvenients. 

L'un des principaux inconvenients reside dans le fait que I'adjuvant ne 
5 Peutetre utilise que pour unseul cycle de filtration. 

Le brasseur est alors oblige de rejetter Tadjuvant, notamment le 
beselguhr. et d'utiliser une nouvelle quantite d'adjuvant frais. On confoit alors les 
probl^nies que pose ce rejet pour renvironnemen, en plus du cofit suppHmentaire 
du produit final lie a un approvisionnement regulier en adjuvant 

Des techniques de regeneration de I'adjuvant, en particulier du 
beselguhr. ont done ete envisagee, sans repondre cependant totalement aux 
besoins des industriels. 



15 



En effet, les techniques actuelles de regeneration des adjuvants en 
particulier du kieselguhr. „e pem^ettent d'obtenir qu'une regeneration partielle de 
ladjuvant Le bras..ur e^ ainsi oblige d'ajouter. a chaque nouveau cycle de 
fil^tron. une certaine quantite d'adjuvant frais pour compenser la baisse 
defficacite de la filiation due notanunent a IWissement de la quantite 
d'unpuretes presentes. voire de rejetter. apres plusieurs cycles de filtration 
I'adjuvant regenere partiellement, avec les problimes deji evoques ci-dessus. 

En outre, ces precedes necessitent I'utilisation d'installations 
paxticulieres et distinctes de celles des installations de filtration. Elles entr^ent 
de ce fart des frais importants, en investissemem et en fonctionnement. notanunent 
de frais de transport de I'adjuvant vers le site de regeneration. 

Des recherches ont alors ete menees pour d^velopper un adjuvant 
-0 regenerable permettant de resoudre les problemes decrits dans ce qui precede. Un 
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adjuvant de filtration de ce type a nolamment ete propose, consistant en des billes 
sph^riques de materiau synthetique, pouvant etre regenere dans les installations de 
filtration existantes. Cet adjuvant ne pennet toutefois de resoudre qu'en partie les 
inconvenients evoques ci-dessus. 

5 

En cfTet, la forme quasiment spherique des particules d*adjuvant 
necessite l*utilisation de particules d*une taille relativement importante, notamment 
superieure a 100 |im, pour obtenir une penneabilite acceptable du gateau et 
conduit i un milieu filtrant d*ime epaisseur importante. De plus Tefficacite de la 
1 0 filtration est generalement insuffisante. 

En outre, le degre de regeneration obtenu par les techniques 
conventionneUes s*avere encore insatisfaisant 

15 L*invention a pour principal but de remedier en grande partie a ces 

inconvenients, en proposant de nouveaux adjuvants regenerables a un niveau 
satisfaisant sans utiliser d'installations speciales. 

L'invention a egalement pour but de proposer un nouveau procede de 
20 filtration utilisant les nouveaux adjuvants de Tinvention, qui pennette d*obtenir \m 
liquide repondant aux exigences actuelles de qualite. 

L'invention a egalement pour but de proposer un nouveau procede de 
regeneration des adjuvants de filtration. 

25 

L'invention a enfin poxir but de proposer de nouveaux supports de 
filtration utilisables notamment avec les adjuvants de l'invention. 

Les nouveaux adjuvants de filtration regenerables selon Tinvention, 
30 utilisables pour la filtration de liquides, nDtamment de biere fin de garde, se 
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carBcterisent en ce qu'ils comprennent des grains incon^pressibles polymeriques 
synth^tiques ou nanirels ou des grains incompressibles naturels poss^ant «n 
coefficient de sphericite variant entre environ 0.6 et environ 0.9. 

Dans le cadre de la presente invention, le coefficient de sphericite est 

defuuselonlamethodedecrite dans lapublication -Particle size measure^^^^^ 
Allen, p. 76-77, Chapman and HaU Ed.. London 1 974. 

De pr^ffirence. les nouveaux adjuvants selon I'invention comprennent 
des grains dW taille moyenne variant entre environ 20 et environ 70 ^ 
fonnant un gateau de filtration d'une porosite comprise entre environ 04 et' 
environ 0.8 et d'une masse specifique variant entre environ 1000 et environ 1500 
kg/wL. 



15 



20 



25 



Dans le cadre de la presente invention, la porositd du gateau de 
filtration e.. ddtemunee par la methode decrite par JL Leenaerts dans • La 
Filtration IndustrieUe des Liquides, Tome 1. Chapitre 2. Societe Beige de 
FUtrationEd., 1974. 

De preference, les nouveaux adjuvants selon I'invention compremient 
des grains dW taille moyenne variant entre environ 20 ^m avec un ecart-type 
d'environ 1 0 pm et environ 70 pm avec un 6cart-type d'environ 25 pm. 

De preference. les adjuvants de I'invention possedent une taille 
moyemie de grains d'environ 35 pm avec un ecart-type d'environ 15 pm et une 
masse specifique d'environ 1200 kg / m\ 



Les adjuvants selon I'invention forment I'ossature d'un milieu poreux 
qui piege les impuretes lorsqu'elles se deposent a sa surface sans pour autant se 
0 colmater instantanement. Pour ce faire, il doit 



y avoir pontage entre les particules 
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d'adjuvant afin que les impuretes se logent dans les anfractuosites situees entre les 
particules d'adjuvant sans subir de deformation ni participer a la structure du 
milieu granulaire. 

5 L'obtention d'une porosite adequate du milieu poreux repose sur 

Temploi d'un adjuvant dont la forme favorise la formation de surface de contact 
entre les particules et dont la distribution granulometrique est sufBsanunent serree 
pour ne pas donner lieu a une distribution de la taille des pores trop importante. 

10 Selon rinvention, les adjuvants possedent une forme de grains, 

intermediaire entre la forme fibreuse et compressible des adjuvants de type 
kieselguhr et la fomie pratiquement spherique des adjuvants synthetiques en billes 
de Fart anterieur qui engendrent des gateaux de faible porosite, 

1 5. Selon une forme de realisation preferee de Tinvention, les adjuvants de 

rinvention comprennent des grains incompressibles polymeriques synthetiques ou 
naturels ou des grains mcompressibles naturels obtenxis notamment a partir de 
polyamide, de polychlorure de vinyle, de produits fluores tels que le TEFLON®, 
de polypropylene, de polystyrene, de polyethylene, de certains derives de silice, 

20 par exemple de i^'olites ou de verre, ainsi que leurs melanges. 

A titre illustratif et non limitatif de polyamides utilisables dans le 
cadre de la presente invention, on citera notamment le polycaprolactame, 
Tadipamide de poly(hexamethylene), le nonanediamide de poly(hexamethylene), 
25 le sebacamide de poly(hexamethylene), le dodecanodiamide de 
poly(hexamethylene), le pol)aindecanolactame, le polylauryllactame et/ou leurs 
melanges. 

Les polyamides ci-dessus appartiennent k la famille des produits 
30 commercialises sotis la marque NYLON®. 
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Selo» me forme paniculiSrement prtSrfe de I'tovention, le polyamide 
consnman, Je eo,«imao, principal des adjm^ts de la present ■„«„«„„ est 1. 
polyundecanolactame. 

5 

De preference, les adjuvants de la presente invention sont de qualite 
alunentaire et resistent at« solutions acides et alcalines diluees. lis presentent de 
plus une resistance sufSsante a Pabrasion et aux agents de regeneration, ainsi qu'i 
des temperatures de I'ordre de lOO^C lis sont de plus indefom^bles sous I'effet de 
1 0 la pression de filtration. 



L'invention a <5galement pour objet un nouveau proc&l^ de filtration de 

liquides. 



15 



20 



Le proc&ie de filtration d'un liquide. notanunent de Were fin de garde 
comprenant des 6tapes de dcsaeration, de depot d'une precouche sur un support de 
filiation, de recirculation, se caracterise en ce que I'etape de filtiation est r^alis^e 
avec un adjuvant de filtration selon la presente invention. 

De preference, les proportions entre I'adjuvant et le liquide a filtrer 
varient entre environ 25 g d'adjuvant / hi de liquide et environ 250 g d'adjuvant / 
hi de liquide. 



_ Selon l'invention, le precede de filtration suit les memes etapes qu'une 

2^ filtration avec kieselguhr jusqu'a la fin de I'etape des nachlaufs. On designe 



30 



g«ieralement par nachlauf I'etape consistant, apres le cycle de filtration, a e 
la biire hors du milieu filtrant en effectuant un lavage a I'eau. 



evacuer 



Ces etapes consistent notanunent en un degazage ou une d&adraUon 
du filtre comprenant le milieu filtrant et I'appareillage de filtration. Une precouche 
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est deposee sur le support filtrant selon la technique conventionnelle, a savoir a un 
debit proche de 25 hi / hm\ 

L'eau remplissant le filtre est ensuite evacuee en effectuant un passage 
S de la biere additionnee d'adjuvant dans Tetape appelee vorlauf. Lorsque la 
composition du melange eau-biere est satisfaisante, Tetape de filtration debute et 
le filtrat obtenu est ensuite envoye vers Tunite d'embouteillage. 

Selon une forme de realisation preferee de Tinvention, le procede 
10 comporte de plus une etape de stabilisation. Cette etape peut etre effectuee 
pendant ou apres Tetape de filtration proprement dite, en utilisant des additifs 
conventionnellement employes, tels que notanmient les gels de silice, les tanins 
galliques» etc. Generalement, lorsque la stabilisation est eSTectuee apres la 
filtration, des enzjines proteolytiques et du polyvinylpyrrolidone (PVPP), de 
1 5 preference regendrables, sont utilises. 

Avantageusement, la stabilisation est effectuee de fa9on concomittante 
a la filtration. 

Selon une forme de realisation preferee de la presente invention, le 
20 procede de filtration comporte de plus ime etape de regeneration in sim de 
Tadjuvant de filtration. 

Selon rinvention, cette etape de regeneration in situ de Tadjuvant de 
filtration, comprend les Stapes consistant a : 
25 - laver le milieu filtrant avec une solution de soude, a une 

concentration variant entre environ 2 % et environ 5 %, -me temperature d*au 
moins environ 80°C, pendant une duree variant entre v^ron 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 

- efifectuer un traitement enzyinatique du mL-t?. filtrant avec une 
'30 composition enz>'matique, a une temperature variant entre environ 40®C et 
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10 



environ 60»C, pendant une duree variant entre environ 100 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement enzymatique etant realise apres plusieurs cycles de 
filtration. 

Avantageusement, la composition enzymatique comprend des 
prot&ses ainsi que des agents capables de lyser les levures. 

On citera a titre non limitatif de compositions enzymatiques utilisables 
dans le cadre de la presente invention, le produit disponible commercialement 
sous ja denomination SP299 aupr^s de la socidt6 Novo, Danemark et le produit 
YLE® disponible commercialement aupres de la society Amano, Japon. 



Des agents de catalyse enzymatique peuvent eventuellement etre 
ajout^s k la composition enzymatique dans le but d'ameKorer encore son 
15 efBcacite. 



20 



On remarquera au sujet du traitement enzymatique de I'adjuvant que 
ce traitement n'est pas effectue necessairement a la fin de chaque cycle de 
filtration, mais seulement lorsque la mont& en pression dans le filtre durant le 
cycle de filtration devient trop importante. 



De preference, le traitement enzymatique est reaUse lorsque la montee 
en pression par heure devient trop importante et significativemcnt plus elevee 
qu'avec un adjuvant de filtration non encrassd. On entend par adjuvant non 
25 encrassd un adjuvant fiais ou totalement regenere. 

Par exemple, le traitement enzymatique est realise lorsque la montee 
en pression dans la cuve de filtration attcint environ 80 % de la pression raaximale 
autorisee par la stnicUire mdcanique du filtre, soit dans une periode de temps 
30 significativemcnt plus courte qu'avec un adjuvant non encrasse. soit avec un 
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volume de biSre filtree significativement plus reduit qu'avec un adjuvant non 
encrasse. 

Lorsque le procddd de filtration selon I'invention comprend une etape 
5 de stabilisation, la regeneration de Tadjuvant de filtration provoque egalement la 
regeneration de Tagent stabilisant, par exemple du PVPP. 

Le precede de filtration selon la presente invention permet done 
d'obtenir une biere repondant aux exigences en termes de clarte et de stabilite et 
10 permet egalement de regenerer Tadjuvant de filtration directement dans la cuve de 
filtration sans avoir a le transporter et sans avoir a modifier les installations 
existantes. 

Le procede de filtration selon Tmvention peut 6tre mis en oeuvre avec 
1 5 differents supports de filtration. 

Selon une premiere forme de realisation, la filtration est realisee sur 
des filtres a bougies, deja largement utilises en brasserie. Les filtres a bougies 
utilisables dans le cadre de la mise en oeuvre du procdde selon I'invention 
20 compreiment un fil enroule en spires autour d'un support vertical, la distance entre 
deux spires variant entre environ 20 jim et environ 70 jim, de preference entre 
environ 20 fim et environ 45 ^im. 

Avantageusement, le fil est realise a partir de matiere de qualite 
25 alimentaire, resistante aux reactifs utilises dans le procede de filtration. Selon une 
forme particulierement avantageuse, le fil enroule en spires a une forme 
trapezoidale, le grand cole du uapeze etant dirige vers Texterieur du filtre a 
bougies, du cote dc la matiere a filtrer. De cette fa^on, les panicules contenues 
dans la biere et de taille inferieure a la distance entre les spires, passent au travers 
30 du filtre, sans risquer de se colmater dans Tepaisseur du fil et d'obstnier ainsi le 
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filtre. les dimensions du passage dans I'epaisseur du fil etant plus grandes que la 
distance de passage entre deux spires. 

A titre d'exemples non limitatifs de filtres a bougies utilisables, on 
citera les produits de type "Trislof commercialism par la socidte Bekiert. 
Belgique. 

Selon une autre forme de realisation de la presente invention, le 
support de filtration comprend des tamis. de preference horizontaux. enwre 
appeles filtres-plans. dW grandeur de maiUe variant entie environ 10 m et 
environ 70 jun, de preference entre environ 10 pm et environ 20 fmx. 



De la mSme fafon que pr&j&lemment, les filtres-plans sont reaUs6s en 
un materiau de qualite alimentaire. lesistent aux solvants et r&ctife utflisfe dans la 
15 filtration. 



A titre d'exemple non limitatif de tamis utiUsable, on citera le tamis de 
type M15 commercialise par la societe South West Screen, Belgique. 

invention se lapporte egalement k un nouveau proced^ de 
regeneration ia^d'adjuvants de filtration, nouveau en lui-meme et pouvant etr« 
utUise notamment pour la r^gdndration des adjuvants de I'invention. 

Le procedd de rdgendration selon I'invention se caracterise en ce qu'il 
25 comprend les etapes consistent a: 

- laver !e milieu filtrant avec une solution de soude, a une 
concentration variant entre environ 2 % et environ 5 %. a une temperature d'au 
moins environ 80°C, pendant une duree variant cntro environ 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 
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- effectuer un traitement en2ymalique du milieu filtrant avec une 
composition enzj'matique, a une temperature variant entre environ 40''C et 
environ 60°C, pendant une duxee variant entre environ 100 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement cnzymatique ctant realise apres plusieurs cycles de 
5 filtration. 

Selon rinvention, la composition enzymatique comprend des 
proteases, des agents capables de lyser les levures, eventuellement des agents de 
catalyse enzymatique, tels que definis dans ce qui precede. 

10 

Le procede de regeneration in situ selon I'invention est 
particulierement bien adapte a la regeneration des nouveaux adjuvants de 
rinvention, mais ne saurait etre limite a ces adjuvants particuliers, ni au procede 
de filtration selon Tinvention decrit plus haut 

15 

L'invention conceme enfin de nouveaux supports de filtration. 

Selon ime premiere forme de realisation, les supports de filtration 
selon rinvention se caracterisent en ce qu*ils consistent en des bougies comprenant 
20 un fil realise a partir de matiere de qualite alimentaire resistante aux reactifs 
utilises dans le procede de filtration, enroulg en spires autour d'un support vertical, 
la distance entre deux spires variant entre environ 20 fim et environ 70 nm, de 
preference entre environ 20 jim et environ 45 jim et possedent la forme 
trapezoidale telle que definie dans ce qui precede. 

25 

Selon une autre forme de realisation, les supports de filtration selon 
rinvention sc caracterisent en ce qu'ils consistent en des tamis, de preference 
hori2X)ntaux, realises a partir de matiere de qualite alimentaire resistante aux 
reactifs utilises dans le procede de filtration, d'une grandeur de maille variant entre 
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10 



15 



20 



25 



30 



environ 10 m et environ 70 iim, de preference entre environ 10 et environ 20 
\im. 



Les nouveaux supports de filtration selon invention sont 
particulierement bien adaptds pour la mise en oeuvre du procede de filtration de 
I'invention niais leur utilisation en saurait etre limitte k ce procede particulier. 

Des avantages et caracleristiques supplementaires de I'invention 
apparaitront encore h la lumiere de la description plus detaillee qui suit de fonnes 
de realisation de I'invention, donnees a titre purement illustratif et non limitatif. 

1) Ins^UstiQa. 

L'adjuvant utilise est du Nylon 1 1, disponible commercialement sous 
la denomination RILSAN® aupres de la societe Atochcm, France. 

Le filtre a bougies utilise est constitue d'une zone d'alimentation 
conique. d'une virole cylindrique d^un diametre de 215 nun et d'une hauteur de 
2,05 m. Trois bougies de 32 nun de diametre dont I'interieur communique avec la 
zone de recolte du filtrat sont suspendues dans la %'irole. La hauteur des bougies 
est de 1.5 m et la distance entre leurs axes est de 86 mm. pour deposer un gateau 
d'une epaisseur de 25 mm au maxunum tout en pr^servant une distance de 15 mm 
entre la surface du gSteau et la paroi de la virole. Le volume total du filtre est de 
78 1 et la surface de filtration de 0.45 m\ Le seuil de coupure des bougies est de 
30 um et le profil du fil U-apezoidal. 



2) Filtratinn, 
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2.1) Depot de la precnnchft 

L'installaiion est en premier lieu sierilisee et desaeree avant le depot 
de la precouche qui est mene a un debit de 20 a 30 hl/hm^, et de la meme maniere 

5 que sur un filtre industriel. Uinjection de la suspension de mout contenant le 
RILSAN® est realisee pendant 7 mbutes en moyenne et une recirculation de 15 
minutes pemiet de deposer la totality de Tadjuvant. Si la stabilisation de la biere 
est effectuee en meme temps que la filtration, la precouche est constitute d'un 
melange de RILSAN® et de PVPP disponible conunercialement aupres de la 

10 societe Gaf, U.S.A. 

Dans ce cas, les proportions entre ces deux constituants (PVPP / 
RILSAN® ) sont les mSmes que pour Talluvionnage, a savoir 2/1 a 1/4 en poids» 
pour qtfapres debatissage, la composition de la masse filtrante regdn^ree ne soit 
15 pas modifiee, Independamment de Taddition de PVPP, la concentration en 
precouche atteint de 1,5 a 2 kg/m^, valeur superieure aux teneurs recommandees 
conventionnellement, mais qui represente une epaisseur de gateau sensiblement 
voisine de celle obtenue pour des adjuvants traditioimels. 

20 2.2) EUralifliL 

Le choix du debit de filtration est conditioime par la montee en 
pression ainsi que par le temps de contact necessaire pour obteiur \m effet 
stabilisant sufFisant. Pour ce faire, les installations de stabilisation au PVPP 
23 fonctiorment a un debit voisin de 1 0 hl/hm^ 

Un premier essai realise sur un filtre-plan, avec une biere de type Pils 
contenant un million de levures / ml additionnee d'lm melange de 25 a 200 g / hi 
de RILSAN® et de 50 g / hi de PVPP a donne lieu a une montee en pression 
30 variant entre 15000 et 30000 N.m'^ / heure selon la composition du melange, le 
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PVPP reprdsentant entre 20 % el 67 % en poids de Falluvionnage total. Pour des 
teneurs identiques en kieselguhr, une montee en pression superieure a 80000 N.m" 
/ heure est constatee dans le memes conditions. 



5 Un deuxieme essai est reaUse avec une Were de type Pils obtenue par 

daiauflassen et dent la charge apres centrifugation atteint 300 000 levures / ml. 
Elle conduit, pour une concentration totale en alluvionnage de 150 g^l (100 g/hl 
d'adjuvant et 50 g/hl de PVPP) i une difference de pression entre I'entree et la 
sortie du filtre de 50000 Rm"^ apr^s 20 heures de filtration et ce pour un d6bit de 

10 lOhi/W. 

Toujours i 10 W et pour la meme teneur en aUuvionnage, une biire 
dont la charge est de 5 millions de levures par ml conduit k une mont6e en 
pression de 35000 Njn*^ / heure. 



15 



20 



25 



30 



2.3) Quality 

La clarte de la biere apres filtration repond aux nonnes en la matiere. 
Elle est largement inferieure a 0,7° EEC, valeur recommandte et est, lors d'essais 
menes a basse temperature, inferieure a 0,5» EEC. Des valeurs de 0,3" EEC ont 
ete rdgulierement mesurees. 

• La stdrilitd de la filtration est vdrifife par pra^vement d'echantiUons 
de 0,5 1 qui sont filtres sur une membrane en nitrate de cellulose de 0.45 de 
seuil de coupure. La membrane est ensemencee a I'aide d'un milieu de culture de 
type malt extract agar et incubee a 30»C pendant 5 jours. Un seuil de 0 leme / 0,5 
1 est atteint a la fin du vorlauf. 

En comparant les caracteristiques de la Were avant et apres filtration et 
independamment de la concentration en adjuvant, aucun phenomene d'adsoipti. 



on 
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par Tadjuvant de filtration selon Tinvention n'est detectable, en particulier en ce 
qui conceme la couleur et la teneur en isohumulones. De plus, Tajout de 50 g / hi 
de PVPP a Talluvionnage conduit a une reduction de 50 % en concentration des 
polyphenols totaux meme en presence de levures. 

5 

Deux bieres de reference, Tune etant filtr6e avec le precede selon 
rinvention, Tautre avec un precede conventionnel ont etc soumises a une 
degustation par un groupe de huit experts. Aucune difference significative de gout 
n*a ete detect^e. 

10 

Les resultats obtenus sont resumes dans le tableau I figurant en annexe 
de la presente demande de brevet 

2.4) RggCTeration, 

15 

Un lavage de la masse filtrante rdalise dans Toutil de filtration et sans 
debatissage avec une solution de soude a 2 % a une temperature de SO'^C a 
entraine une reduction de la taille des levures de 40 % apres deux heures de 
traitemcnt 

20 

Ces dechets demeurent trop gros pour pouvoir etre elimines du gateau 
par simple lavage et provoquent en s*accumulant un accroissement de la mont^e 
en pression durant la filtration. Ainsi, pour une biere, contenant initialement un 
million de levures / ml, filtree a un debit de 1 0 hi / hm^ en presence de 50 g / hi de 
25 RILSAN® et de 50 g / hi de PVPP, la montee en pression varie d'un facteur trois 
apres cinq cycles. 



30 



Un traitement enzj'matique permet de remedier a cette situation, en 
reduisant la taille des levures de 25 % a 35 % apres traitement pendant deux a 
trois heures. 
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10 



15 



Le traitement en2>'matique est realise en lavant la masse filtrante par 
une solution d'en2)'nies disponible commercialement sous la denomination YLE® 
aupres de la societe Amano. Le traitement enzymatique est effectu<J 4 un pH de 5- 
6 et a une temperature de SO'C apris I'attaque h la soude. ce qui implique de 
ramener pH et temperature aux valeurs ci-dessus. 

Les dechets de cette lyse sent ensuite elimines par un second lavage a 
la soude. La periodicite du traitement enzj-matique depend de la charge initiale de 
la biere avant filtration, du type de filtre utilise et de la longueur de cycle 
souhaitee. 



Les volumes de biere filtree par le procede de I'invention et par un 
precede de filtration conventionnel ont ete compares par extrapolation, sur une 
unite de filtration constituee d'un filtre unique a bougies. Dans cet essai 
comparatif. la surface de filtration est de 80 m^ et permet de deposer un gateau 
d'un volume de 3 avec unb distance entre les gateaux deposes sur les bougies 
20 de 5 mm en firi de filtration. 

La charge de la biere avant filtration est supposee Stre de un million de 
levures / ml et le debit de filtration est de 10 hi / hm^. Le volume filtre par cycle 
est calcuie de fa^on i ce que le volume laisse libre pour les bourbes soit 
25 totalement rempli en fin de cycle et que la difference de pression finale ne depasse 
pas 400000 N.m-\ valeur permettant une contre-pression importante. 

Pour une teneur en alluvionnage (a) donnee. le volume filtre par cycle 
(Vf) est calcuie a partir du volume libre pour le gateau (3 m') et de la 
30 concentration en adjuvant de la precouche (a,) selon la reaction : 
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^ 3 pes > 80 ap 
a 

dans laqueile p^s represente la masse specifique apparente du gateau. 

5 

La pression finale est alors calcul^e selon la loi de fonctionnement 
relative k une filtration cylindrique menee h d£bit constant, telle decrite par J. 
Hermia et al., dans Filtration and Separation, 1994, 31, 721-725. 

10 Les resultats sont illustres dans le tableau II figurant en annexe de la 

presente demande de brevet. 

Dans le tableau II, dp designe le poids d*adjuvant par metre carre de 
surface; a designe le poids d'adjuvant par hi de biere; pes designe la masse 
apparente specifique du gateau; A P designe la perte de charge du gateau; tf le 

1 5 temps de filtration et Vf le volume filtre. 



Outre Tavantage de pouvoir regenerer in situ la masse filtrante, le 

nouveau procede selon rinvention pennet de filtrer des volumes generalement j . ^ 

r • 

plus importants de biere que les precedes conventionnels. 

20 

II va de soi que Tinvention ne se limite nullement aux formes de 
realisation qui viennent d'etre decrites dans ce qui precede et qui sont donnees a 
titre purement illustratif et non limitatif, mais en embrasse au contraire toutes les 
variantes. 

25 

Ainsi, bien que Vinvenlion ait ete decrite dans ce qui precede plus 
particulierement en utilisant la technique de filtration en alluvionnage, les 
nouveaux adjuvants et supports de Tinvention et les procedes de filtration et de 
regeneration de Tinvention peuvcnt ctre utilises avec la meme cfficacitd dans la 
30 technique de filtration en precouche. 
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L'homme du metier aura toute possibilite d'apporter des modifications 
4 la presente mvention. relevant de la simple mise au point de I'invcntion. sans 
pour autant sortir du cadre de scs didments caractdristiques. tel que d^fini dans les 
revendications qui suivent 
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Caracteristioues de la hiere filtr^ 





Essai avec RILSAN*^ seul 


Essai avec melange RILSAN*' 
/PVPP 




Biere non filtree 


Biere filtree 


Biere non filtree 


Biere filtrde 


Couleur (EBC) 


6.2 


6.1 


5.4 


5.0 


Isohumulones 
(EBU) 


23,1 


22,8 


23,3 


22,9 


Polyphenols 
(mg/1) 


196 


184 


200 


90 



Tableau n 



Volumes filtres selon 1e type d'alluvionnag e. 





Kieselguhr 


RILSAlsT seul 


RILSAN"*/PVPP 


ap(kg/mO 


1 


2 


2 


a(g/hl) 


100 


80 


50 + 50 


Pes (kg /m^) 


325 


480 


350 


A P (N-m"") 


360000 


40000 


90000 


tf(h) 


12,0 


14,9 


11.1 


Vf(hl) 


8950 


14870 


8900 
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Revendicafinn^, 

1. Adjuvants de filtration rigenerables, utilisables pour la 
5 filtration de liquide, notamment de biere fin de garde, caracterises en ce qulls 

comprennent des grains polymeriques mcompressibles synthetiques ou naturals ou 
des grains incompressibles naturels possedant un coefficient de sphericite variant 
cntre environ 0,6 et environ 0,9. 

2. Adjuvants de filtration selon la revendication 1, caracterises 
en ce qu'ils comprennent des grains d*une taiUe moycnne variant entre environ 20 
\im et environ 70 jim, formant un gateau de filtration d'une porosite comprise 
entre environ 0,4 et environ 0,8 et d'une masse sp6cifique variant entre environ 
1000 et environ 1500 kg/m^. 

15 

3. Adjuvants de filtration selon la revendication 2, caracterises 
en ce qu'ils comprennent des grains d*une taille moyenne variant cntre environ 20 
[im avec xm ecart-type d'environ 10 jim et environ 70 jim avec un ecart-type 
d'environ 25 jim, 

20 

4. Adjuvants de filtration selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 3, caracterises en ce qu'ils comprennent des grains d'une taille 
moyerme tf environ 35 jim avec un ecart-type d'environ 15 jim et tfune masse 
specifique d'environ 1200 kg/m^ 

25 

5. Adjuvants de filtration selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 4, caracterises en ce que les grains polymeriques synthetiques 
ou naturels ou les grains incompressibles naturels sont des grains obtenus 
notanunent a partir de polyamide, de polychlonire de vinyle, de produits fluores. 
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de polypropylene, de polystyrene, de polyethylene, de certains derives de silice, 
par exemple de r>'olites, de veire, ainsi que leurs melanges. 

6. Adjuvants de filtration selon Tune quelconque des 
5 revendications 1 a 5, caracteris6s en ce que les grains de polyamide consistent de 

preference en des grains de polycaprolactame, d'adipamide de 
poly(hexamethylene). de nonanediamide de poIy(hexamethylene), de sebacamide 
de poly(hexamethylene), de dod^canodianiide de poIy(hexamethylene), de 
polyundecanolactame, de polylaur>'llactame et/ou leurs melanges. 

10 

7. Adjuvants de filtration selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 6, caracterise en ce que les grains consistent en des grains de 
polyundecanolactame. 

8. Procede de filtration d'un liquide, notamment de biere fin de 
garde comprenant des etapes de desaeration, de depot d'lme precouche sur un 
support de filtration, de recirculation, caracterise en ce que T^tape de filtration est 
realisee avec un adjuvant de filtration selon Tune quelconque des revendications 1 
a 7. 

20 

9. Precede de filtration selon la revendication 8, caracterise en 
ce que la proportion entre I'adjuvant de filtration et le liquide a filtrer varie entre 
environ 25 g d'adjuvant / hi de liquide et environ 250 g d'adjuvant / hi de liquide. 

10. Procede de filtration selon la revendication 8 ou 9, 
caracterise en ce qu'il comprend de plus une etape de stabilisation. 



30 



11. Procede de filtration selon la revendication 10, caracterise 
en ce que Tetape de stabilisation est realisee de fa9on concomittante avec I'etape 
' de filtration. 
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12. Precede de filtration selon la revendication 10 ou 11. 
caracterise en que I'etape de stabilisation comprend rutilisation d'un agent de' 
stabilisation, par cxemple du PVPP. 

13. Proc^d de filtration selon Tune quelconque des 
revendications 8 a 12. caractdris6 en ce qu'il comprend de plus, apres I'etape de 
filtration de la biere. une etape de regeneration in^ de I'adjuvant de filtration, 
comprenant les etapes consistant a : 

- laver le milieu filtrant avec une solution de soude, a une 
concentration variant cntre environ 2 % et environ 5 %, a une temperature d'au 
moins environ 80X. pendant une duree variant entie environ 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 

- efifectuer un traitement enzymatique du milieu filtrant avec une 
composition enzymatique, k une temperature variant entre environ 40»C et 
environ 60»C. pendant une dur6e variant entre environ 1 00 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement enzymatique etant realise apres plusieurs cycles de 
filtration. 

14. Procede de filtration selon la levendication 13. caract&ise 
en ce que la composition enzj'matique comprend des proteases, des agents 
capables de lyser les levures. evenmellement des agents de catalyse enzymatique. 

15. Proc&le de filtration selon la revendication 13 ou 14, 
caracterise en ce que le traitement enzymatique est realist lorsque la montee eii 
pression par heure deviem trop importante et significativement plus elevee qu'avec 
un adjuvant de filtration non encrasse. 



en ce 



16. Procede de filtration selon la revendication 15. caracterise 
que le traitement enzymatique est reaUse quand la montee en pression dans 
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la cuve de filtration attaint environ 80 % de la pression maximale autorisee par la 
construction mecanique du filtre. 

17. Proc^dd de filtration selon Tune quelconque des 
5 revendications 8 a 16, caracterise en ce que le support de filtration comprend des 
bougies comprenant un fil enroule en spires autour tfun support vertical, la 
distance entre deux spires variant entre environ 20 \im et environ 70 urn, de 
preference entre environ 20 [xm et environ 45 pm. 

10 18. Precede de filtration selon la revendication 17, caracterise 

en ce que le fil enroule en spires a une forme trapezoidale, le grand cote du trapeze 
etant dirige vers Texterieur du filtre i bougies, du cote de la matiere k filtrer. 

19. Proc&ie de filtration selon Pune quelconque des 
15 revendications 8 a 16, caracterise en ce que le support de filtration comprend des 

tamis, de preference horizontaux, d'une grandeur de maille variant entre environ 
10 Jim et environ 70 jim, de preference entre environ 10 fxm et environ 20 \xm. 

20. Proc6d6 de filtration selon selon l*une quelconque des 
20 revendications 17 a 19, caracterise en ce que les fils ou les tamis sont realises k 

partir de matiere de qualite alimentaire resistante aux reactifs utilises dans le 
procede de filtration. 

21. Procede de regeneration in situ d'un adjuvant de filtration 
25 caracterise en ce qu*il comprend les etapes consistant a : 

- laver le milieu filtrant avec une solution de sonde, a une 
concentration variant entre environ 2 % et environ 5 %, a une temperature d'au 
moins environ 80°C, pendant une duree variant entre environ 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 
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- effectuer un traitement enzymatique du miUeu filtrant avec une 
composition enzymatique. a une temperature variant entre environ 40<«C et 
environ 60»C. pendant une duree variant entre environ 100 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement enzymatique dtant r&Iis^ apres plusieur. cycles de 
5 filtration. 

22. Procede de regeneration selon la revendication 21. 
caracterise en ce que la composition enzj-matique comprend des proteases, des 
agents capables de lyser les levures. eventuellement des agents de catdyse 

10 enzymatique. 

23. Procddd de rfgen^jation selon la revendication 21 ou 22, 
caracterise en ce que le traitement enzymatique est r^isd quand la montee en 

pressionparheuiedevienttropimportanteetsignificativementpluseleveequ'^^^ 
1 3 un adjuvant de filtration non encrasse. 



24. Proc«sde de regeneration selon la revendication 23, 
caracterise en ce que le traitement enzj-matique est realise quand la montee eJ 
pression dans la cuve de filtration atteint environ 80 % de la pression maximale 
autorisee par la construction mecanique du filtre. 



20 



25 



30 



25. Procdde de nigfedration selon IHme quelconque des 
revendications 21 a 24. caracterise en ce que I'adjuvant consiste en un adjuvant 
selon I'une quelconque des revendications 1 k 7. 

26. Support de filtration, caracterise en ce qu'il comprend des 
bougies comprenant un fil realise a partir de matiere de qualite alimentaire 
resistante aux reactifs utilises dans le procedd de filtration, enroule en spires 
autour d'un support vertical, la distance entre deux spires variant entre environ 20 
Mm et environ 70 um, de preference entre environ 20 et environ 45 pm. 
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27. Support de filtration selon la revendication 26, caracterise 
en ce que le fil enroule en spires a une forme trapezoidale, le grand cote du trapeze 
etant dirige vers Texterieur du filtre a bougies, du cote de la matiere a filtrer. 

5 

28. Support de filtration, caracterise en ce qu'il comprend des 
tamis, de preference horizontaux, realises a partir de matiere de qualite alimentaire 
resistante aux reactifs utilises dans le precede de filtration, d'une grandeur de 
maille variant entre environ 10 fxm et environ 70 jun, de preference entre environ 

10 10 fim et environ 20 ^n^. 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



ir Qonal Appiicatton No 

PCT/IB 96/00440 



A. CLASStFICATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 6 B01D39/O4 B01D39/06 C12H1/04 C12H1/06 
B01D41/02 

According to Iniemaponal Patent QasrificaooB (IPQ or to both nattonal clasrificanon and CPC 



B01D37/Q2 



B. FIELDS SEARCHED 



Minimum documtnudon searched (dassification syston follo««d by dasafica&on svmbolsk 

IPC 6 B01D C12H 



Documentation searched other than minimum documenution to the extent that ftich documents are included in the fields searched 



Elccmomc data base consulted during the uitemational search (name of dau base and, where practical, search 



terms used) 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category * Qtatioa of document, with indicatioD, where appropnate. of the relevant passages 



EP.A.0 483 099 (KROMTEC S,A. & ENGINEERING 
COMPANY ARTOIS N.V.) 29 April 1992 

see page 2, line 34 - page 3, line 13 

see page 3. line 28 - page 4, line 19 

see page 5, line 39 - page 6. line 7 

see claims 



EP,A.0 064 520 (AKZO GMBH) 17 November 
1982 

see abstract 

see page 2, paragraph 1 

see page 3, paragraph 2 - page 5, 

paragraph 1 

see page 11, paragraph 2 



Relevant to dam No. 



1.5. 

8-12,19. 
20 



2-4.13, 
17,21,26 

1-5,9 



Fiuihcr 



m the continuation of box C. 



Patent family memtiers are listed tn annex. 



' Speaal categories of ated documents : 

*A' document defining the general stale of the art which is not 
considered to be of particular relevance 

'E* earlier document but published on or after the intonational 
filing dau 

L* document which may throw doubts on pnonty dain^s) or 
which IS ated to establish the publication date of another 
ataoon or other spcaal reason (as speafied) 

'O' document refemng to an oral disclosure, use, exhibition or 
other means 

'P' document published pnor to the mtemaDonal filmg date but 
later than the pnonty date claimed 



*T* later document published after the mtemaDonal filing date 
or pnonty ^au and not m conflict with the application but 
ated to understand the prinaple or theory underlymg (he 
invenoon 

*X' document of particular relevance; the daimed mvention 
cannot be considered novd or cannot be considered to 
mvolve an invenove step when the document is taken alone 

*Y' document of particular relevance; the daimed invention 
cannot be considered to involve an invenove step when the 
document is combined with one or more other such docu- 
ments, such oondHiiation being obvious to a person skilled 
m the art 

'A' document mmber of the same patent family 



Date of the actual compleuon of the international search 

12 August 1996 



Date of mailmg of the intemauooal search repon 



2 3. 0a96 



Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office. P.B. 5818 Pateatlaan 2 
NL . 2280 HV Rijswijk 
Td. ( 31.70) 340-2040. Tx. 31 6St cpo nl. 
Far (i^ 31-70) 340-3016 



Authorized officer 



Stevnsborg, N 



Fona PCT/lSA/aia lucane sheet) (July 1992) 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Ir oonal Application No 

PCT/IB 96/00440 



C^CononuaOon) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 




CAtegpfy • 


OuBonofdocum«i«.wiihin4e»Bon,wher««pi>ro|>niie,ofOi«relCTanip«B»gei < 




A 


DE,A,41 25 594 (SCHENK-FILTERBAU GMBH) 25 
June 1992 

see the whole document 


1 C ft 


A 


GB,A,867 613 (BREWING PATENTS LIMITED) 10 
May 1961 

see the whole document 


1.5,6,8. 
9 


A 


CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 105, no. 17, 
27 October 1986 
toiumous, unio, uo, 
abstract no. 151542, 

J. KRALICEK ET AL.: "PULVERISED POLYAHIDE 

SORBENT BASED ON LIGNIN" 

page 567; 

XP002010676 

see abstract 

& CS,A,227 470 (J.KARLICEK ET AL.) 15 
April 1986 


6.7 


A 


CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 73. no. 19. 

9 November 1970 

Coluntus, Ohio, US; 

abstract no. 98417, 

YU.L.MOSKOVICH: "LACTAMS" 

page 331; 

XP002G10677 

see abstract 

& SU,A,270 739 (YU.L.MOSKOVICH) 12 May 
1970 


7 


A 


GB,A,2 239 401 (SEITZ-FILTER-WERKE THEO & 

see abstract 

see page 3, paragraph 2 

see page 5, paragraph 2 - page 6, 

paragraph 2 

see page 11, paragraph 2 - page 12, 
paragraph 2 

see page 15. paragraph 2 - page 16, 
paragraph 1 


8.10-12. 
17,25 


A 


PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 15, no. 409 (C-0876). 18 October 1991 

& JP,A,03 1693U (NIPPON MIRIPORA KOGYO 

K.K.), 23 July 1991, 

see abstract 

& DATABASE WPI 

Section Ch, Week 9135 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class DOS, AN 91-257714 

& JP,A,Q3 169 311 (NIPPON MILLIPORE KO.) , 

23 July 1991 

see abstract 


17.26 



Pom PCT.aSAQlO (ODitunuauon of uowd s&eei) <July ml) 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



C^Cononuanon) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



h total AppltcaQon No 

PCT/IB 96/0044G 



CAtegory 



Otabon of document, with indication^ where appropnate, of the relevant passages 



Relevant to claim No. 



us, A, 3 22G 928 (SCHWARZ LABORATORIES, 
INC.) 30 November 1965 
see the whole document 

EP,A,0 611 249 (FILTROX-WERK AG) 17 August 
1994 

see column 3, line 5 - column 4, line 23 
see claims 



EP.A.O 253 233 (HENNINGER BRAU AG) 20 
January 1988 

see page 3, line 32 - line 44 
see claims 



GB,A,2 190 603 (SEITZ ENZIMGER NOLL 
MASCHINENBAU AKTIEM6ESELLSCHAFT) 25 
November 1987 
see abstract 

see page 1. line 74 - line 122 
see page 4, line 70 - line 92 
see claims 



13-16. 
19-28 



13,14. 
21,22 



1.5.22 

13.14, 
21,22 



1,5 

1,5. 
21-23 



Fom PCTjlSAOlO (CMuauauoA of Mcaad tlicet) (July 1992} 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

InforeuLOO on paunt family members 



Int '.oral Apphcaoon No 

PCT/IB 96/00440 



Paicni document 
died in search report 



Publication 
dale 



Patent family 
member(s) 



Publication 
date 





29-04.92 


LU-A- 


87826 


25-05-92 




17-11-82 


OE-A- 


3117345 


25-11-82 




CA-A- 


1193070 


10-09-85 






lie c 


Kt J^3UJ 


15-09-87 

4>^ Uf 


DE-A-4125594 


f\f% 

25-06-92 


AT-T- 




l^^-fll -Qfi 

X3 vX 7D 




CA-A- 


2076745 


23-06-92 






DE-D- 


59107162 


08-02-96 






WO-A- 


9211085 


09-07-92 






EP-A- 


0515585 


02-12-92 






ES-T- 




XD-Uj-jD 






JP-T- 


5504510 


15-07-93 






US-A- 


5484620 


lu-Ul-510 


GB-A-867613 




NONE 






GB-A-2239401 




OE-A- 


3943249 


04-07-91 






682220 


13-08-93 






US-A- 


5169528 


08-12-92 






US-A- 


5290457 


/II o>i 


US-A-3220928 


38-11-65 


NONE 






EP-A-0611249 


17-G8-94 


CZ-A- 


9400212 


17-08-94 




JP-A- 


6277509 


04-10-94 


EP-A-0253233 


20-01-88 


DE-A- 


3623484 


21-01-88 




DK-B- 


169402 


24-10-94 






JP-A- 


63065950 


24-03-88 


GB-A-2190603 


25-11-87 


DE-A- 


3617519 


26-11-87 




CH-A- 


672602 


15-12-89 



Form <pMcnt famBy aiuiu) (July 1992) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



D idc Internationale No 

PCT/IB 95/0O44G 



A CLASSEMENT DE^L/OBJET DE LA DEMANDE 

CIB 6 BG1D39/04 B01D39/06 C12H1/04 C12H1/06 B01D37/02 
B01D41/02 

Sdon U ctaaificaoon mteniatioMlc des farevets (CIB) ou i la fois sdon la dasafication naoonale et la CIB 



B. POMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



D<j:wneniation nwumjJe ^^^^ {syaant de dasaftcaoon nuvi des symboles de d«t»fn^t) 



Dociimentalion consuitte autre que la documentation nuiumale dans la mesurc ou ces doeumenis rdcvent des domaines sur iesquds a portc la rediadie 



tode donnees dectnmque consultee au cours de la redierehc intenutionale (nom de la base dc donnees. ei si cela e« realisable. 



tomes de recherche 



C POCUME^f^5 CDNSIPERES COMME PERTIN'EMTS 



Categone ' 



Idenoficaoon des documents cites, avec. Ic cas teheam. I'lndication des passages pemncnts 



no. des rcvendications 



EP,A.0 483 099 (KRONTEC S.A. i ENGINEERING 
COMPANY ARTOIS N.V.) 29 Avril 1992 

voir page 2, ligne 34 - page 3, ligne 13 

voir page 3. ligne 28 - page 4, ligne 19 

voir page 5. ligne 39 - page 6. ligne 7 
voir revendi cations 



EP.A,0 064 620 {AKZO GMBH) 17 Novembre 
1982 

voir abrege 

voir page 2. alinea 1 

voir page 3, alinea 2 - page 5, alinea 1 

voir page 11« alinea 2 



1.5. 

8-12.19, 
20 



2-4.13, 
17,21.26 

1-5,9 



Fx] Voir la 



suite du cadre C pour la fm de la liste des documents 



jX } ^ documenu de lanuUes de brevets sont indiques < 



' Catcgones speoales de documents atis: 

'A* document ddfinissant I'^tat fcneral de la technique, non 

considcre comme paniculicicmcttt penuient 
'E* document anteneur. mats puUii A U dale de depAt international 

ou apres cette date 

'L* document pouvant jeter un doute sur un« revendication de 
pnonte ou ate pour determiner la date Ac publication d'une 
autre ataoon ou pour une raison ^eaale (telle qu'indiquee) 
'O* document se referant i une divulgation orale, aunus'ag^ 'a 

une exposition ou tous autres moyens 
'P* document puhbe avant U date de dcp6t intema&onal, mais 
posteneuremeni a la date de pnonte revcndiquee 



document ultineur putdti apras la date de depdt intemanonal ou la 
date de pnonte et o'appartcnenant pas a I'ctat de la 
technique perunent, mais ate pour comprendre le pnnape 
ou la theone consotuant la base de T invention 

"X' document paroculierement penment; I'lnventton revcndiquee ne pcut 
iXK conaderec comme nouvdlc ou ««une impliquant me acovite 
mvenove par rapport au document eonndere isdement 

*Y' document pamculieremeni penment; I'lnvenoon revcndiquee 
ne pcut itrc considcree comme tmpliquant une activite mvenove 
lorique le document est assoae A un ou pi us curs autres 
documents de meme nature, cette comtnnaison ctant evidente 
pour une personne du mioer 

document qui faji paruc de la meme famillc de brevets 



Dau a laqueUe la recherche iniemanonale a ete effectivement achevee 

12 Aout 1996 



Date d'expedition du present rapport de recherche iniemaQonale 



23. case 



Nom « adresse posiale de radraimsiration chargee de la recherche imemaQonale 
Office Europeen des Brevets, P.B. S818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Ri|$wi)k 
Tel. 31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl. 
Far (-t 31-70) 340-3016 



Foncoonnaire autonse 



Stevnsborg, N 



Fonmilaiiv PCT ASA/210 (dcwiietm fcuUlc) (juillct 1992) 



nan A 1 Hp % 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



D ide IntenuQonaie No 

PCT/IB 96/00440 



C^suitc) DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 




Categone * 


IdcnDAcanan des docamciiis Met, »vtc Ic ca> ccheant. rindicatian d« pantfes penmenu " 




A 


DE,A,41 25 594 (SCHENK-FILTERBAU GMBH) 25 
Juin 1992 

voir 1e document en entier 


ICQ 

i-D,0 


A 


GB,A,867 613 (BREWING PATENTS LIMITED) lO 
Mai 1961 

voir le document en entier 


1.5,6,8. 

9 


A 


CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 105, no. 17, 
27 Octobre 1986 
coiumDus, unio, ud, 
abstract no. 151542, 

J. KRALICEK ET AL.: "PULVERISED POLYAHIDE 
SORBENT BASED ON LIGNIN" 
page 567; 
XP0020 10676 
voir abrege 

& CS,A,227 470 (J.KARLICEK ET AL.) 15 
Avril 1986 


6.7 


A 


CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 73, no. 19, 

A ftl A > . Aassiw MA IOTA 

9 NoveniDre ly/u 
Columbus, Ohio, US; 
abstract no. 98417, 
YU.L.MOSKOVICH: "LACTAMS" 
page 331; 
XPQQ2Q10677 
voir abrege 

& SU,A,270 739 (YU.L.MOSKOVICH) 12 Mai 


7 


A 


GB,A,2 239 401 (SEITZ-FILTER-WERKE THEO & 

GEO SEITZ GMBH & CO) 3 Juillet 1991 

voir abrege 

voir page 3. alinea 2 

voir page 5, alinea 2 - page 6, alinea 2 

voir page 11, alinea 2 - page 12, alinea 2 

voir page 15, alinea 2 - page 16, alinea 1 


8, 10-12, 
17.26 


A 


PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 15, no. 409 (C-0876), 18 Octobre 1991 

& JP,A,03 169311 (NIPPON MIRIPORA KOGYO 

K.K. j, tJ JUl 1 let 

voir abrege 

& DATABASE WPI 

Section Ch, Week 9135 

Derwent Publications Ltd.. , London, GB; 

Class DOS. AN 91-257714 

& JP,A,03 169 311 (NIPPON MILLIPORE KO.) , 

23 Juillet 1991 

voir abrege 


17,26 


A 


US,A,3 220 928 (SCHWARZ LABORATORIES. 
INC.) 30 Noventore 1965 
voir le document en entier 

-/" 


13-16, 
19-28 



Fofmulaiic PCT/ISA'210 <f«Hc «c U 



smt fBuiUc)(|iHllietl992) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



C^smte) DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



O* U Inumaoonale No 

PCT/IB 96/00440 



Catcgonc * 



IdenoficaQon des documents ates. avec, le cas echeani, I indication dcs 



passages penuients 



I no. des revcndications visccs 



EP.A.O 611 249 (FILTROX-MERK AG) 17 Aout 
1994 

voir colonne 3. ligne 5 - colonne 4, ligne 
voir revcndications 



EP,A,0 253 233 (HENNINGER BRAU AG) 20 
Janvier 1988 

voir page 3, ligne 32 - ligne 44 
voir revendi cations 



GB,A,2 19G 603 (SEITZ ENZINGER NOLL 
MASCHINENBAU AKTIENGESELLSCHAR) 25 
Novembre 1987 
voir abrege 

voir page 1, ligne 74 - ligne 122 
voir page 4, ligne 70 - ligne 92 
voir revcndications 



13.14, 
21,22 



1,5,22 

13,14. 
21,22 



1.5 

1.5. 
21-23 



Forrai 



I»CT..1SA.'210 (luiu de U deukicmc feuiUe} |(Uillct 1992) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

Rcnscigpcmcncs rcUafs - .ocmbm 1e fanuUcs de brci«s 


Or te inta 

PCT/IB 


nationale No 

96/G0440 


Document brcvei ciie 
au r&pport de recherche 


Dau de 
publication 


Membre(s) de la 
fainUle de brevets) 


Date de 
publicaiton 



EP-A-0064620 



17-11-82 



DE-A- 
CA-A- 
US-E- 



3117345 
1193G70 
RE325G3 



25-11-82 
10-G9-85 
15-G9-87 



DE-A-4125594 25-06-92 



AT-T- 


132054 


15-01-96 


CA-A- 


2076745 


23-06-92 


DE-D- 


591G7162 


08-02-96 


WO-A- 


9211085 


09-07-92 


EP-A- 


0515585 


02-12-92 


ES-T- 


2082229 


16-03-96 


JP-T- 


5504510 


15-07-93 


US-A- 


5484620 


16-01-96 



GB-A-867613 

GB-A-22394G1 03-07-91 



AUCUN 



DE-A- 3943249 04-07-91 

CH-A- 682220 13-08-93 

US-A- 5169528 08-12-92 

US-A- 5290457 01-03-94 



US-A-3220928 


30-11-65 


AUCUN 






EP-A-0611249 


17-08-94 


CZ-A- 
JP-A- 


9400212 
6277509 


17-08-94 
04-10-94 


EP-A-0253233 


20-01-88 


DE-A- 
DK-B- 
JP-A- 


3623484 
169402 
63065950 


21-01-88 
24-10-94 
24-03-88 


GB-A-2190603 


25-11-87 


DE-A- 
CH-A- 


3617519 
672602 


26-11-87 
15-12-89 



4 



Fonauli 



PCT/ISA.^2tO 4aiuiett femiUcs d« bravctt) (jwittat 1992) 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SffiES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



THJS PAGE BLAMK (uspto) 



